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Zusammenfassung

Eine Reise ins Erdinnere: In den frühen 1980er Jahren
erkannten die Geowissenschaftler weltweit die gewaltige
Bedeutung von Synchrotron-Strahlung für In-Situ-Mes-
sungen an Geomaterialien, d. h. für Experimente unter
simulierten Erdmantel-Bedingungen. MAX80, eine vom
GFZ Potsdam am HASYLAB Hamburg betriebene,  in
Japan konstruierte, einstufige Viel-Stempel-DIA-Appa-
ratur, ist eine der weltweit ersten an einem Synchrotron
installierten Hochdruck-Apparaturen. Intensität und Bril-
lanz der Synchrotron-Strahlung ermöglicht auch transi-
ente Röntgen-Beugung (XRD). Die Maximal-Drücke und
-Temperaturen liegen bei 12 GPa und 2000 K. Um die
Bedingungen an der Übergangszone zwischen oberem
und unterem Mantel im Labor erreichen zu können, wurde
eine leistungsfähige doppelstufige Viel-Stempel Appara-
tur, MAX200x, an der HARWI-II-Beamline des HASY-
LAB installiert, aufbauend auf Erfahrungen mit MAX80

und einer ähnlichen Apparatur an der SPring-8, der japa-
nischen Synchrotron-Strahlungs-Quelle der dritten Gene-
ration. MAX200x absolvierte kürzlich erfolgreich ihre
ersten Experimente mit Synchrotron-Strahlung und steht
wie MAX80 der weltweiten wissenschaftlichen Nutzer-
gemeinschaft zur Verfügung.

Die Interpretation seismischer Daten aus dem tiefen Erdin-
neren erfordert Messungen der physikalischen Eigen-
schaften von dafür repräsentativen Materialien unter expe-
rimentell simulierten Bedingungen des Erdmantels. Mes-
sungen der Ausbreitungs-Geschwindigkeiten elastischer
Wellen an Proben unter In-Situ-Bedingungen innerhalb
von Hochdruck-Apparaturen ermöglicht die Ultraschall-
Interferometrie. Im Gegensatz zur sehr zeitraubenden klas-
sischen sweep-Methode ist die neu entwickelte Ultraschall-
Daten-Transfer-Funktions-Methode (DTF) ebenso schnell
wie die Röntgenbeugung. Einige Sekunden genügen, um
das digitalisierte Meßergebnis abzuspeichern.

Hochdruck-Mineralphysik mit Synchrotron-
Strahlung – ein Zugang zu den Bedingungen 
des tiefen Erdinneren
Hans J. Müller, Frank R. Schilling, Christian Lathe, Jörn Lauterjung

A journey to the interior of the Earth: During the early 80's of the last century geoscientists worldwide discovered syn-
chrotron radiation as a highly valuable tool for In-Situ investigations of geomaterials, i.e. experiments under simula-
ted Earth's mantle conditions. MAX80, a single-stage multi-anvil DIA-system at HASYLAB, Hamburg and operated by
GFZ Potsdam, was among the high-pressure pioneer apparatusses at a synchrotron beamline. Intensity and brilliance
of synchrotron radiation makes transient X-ray difraction (XRD) possible. The maximum conditions are about 12 GPa /
2000 K. To make Earth’s mantle transition zone conditions accessible, a more powerful double-stage multi-anvil,
MAX200x, was installed at HASYLAB’s HARWI-I beamline. The the first experiments with synchrotron radiation were
performed recently. This device bases on the experience gained with MAX80 and a similar apparatus at SPring-8, the
Japanese third-generation synchrotron radiation facility. Both apparatusses are placed at disposal to the worldwide
scientific user communities by GFZ Potsdam.

The interpretation of seismic data from the Earth's deep interior requires measurements of physical properties of Earth
materials under experimental simulated mantle conditions. Elastic wave velocity measurements at samples under 
In-Situ conditions in high-pressure devices can be performed by ultrasonic interferometry. Whereas the classical sweep
method is very time-consuming, the newly developed ultrasonic data transfer function technique (DTF) is as fast as
XRD, just a few seconds to record the digitized response of the system.

Ultrasonic interferometry requires the exact sample length measurement under In-Situ conditions, because the inter-
ference pattern do not only depend on wave velocity but also on sample length. X-ray imaging using the brilliant syn-
chrotron radiation, called X-radiography, produces grey-scale images of the sample under In-Situ conditions by con-
verting the X-ray image to an optical image by the fluorescence of a Ce-YAG-crystal at high P, T. Saving the optical
image by a CCD-camera after redirection by a mirrow also requires only few seconds. To quantify X-radiograpy, the
images are evaluated by image processing. Because X-radiography requires a much larger beam diameter than XRD,
fixed primary slits of MAX80 were exchanged by a 4-blade high precision slit system.

Some recent results on the non-quenchable high-P/low-P clinoenstatite transition, on the quartz-coesite transition,
on the standard-free pressure measurement and on innovative pressure generation techniques are given to demon-
strate the recent and future potentials of high-pressure mineral physics using synchrotron radiation at DESY, Ham-
burg.
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Die Ultraschall-Interferometrie erfordert eine genaue
Messung der Probenlänge unter In-Situ-Bedingungen,
weil das Interferenz-Muster nicht nur von der Wellen-
geschwindigkeit in der Probe, sondern auch von der 
Probenlänge abhängt. Ein die brillante Synchrotron-
Strahlung nutzendes Röntgen-Bild-Verfahren, genannt 
X-Radiographie, erzeugt, ähnlich wie bei der medizini-
schen Röntgendiagnostik, schwarz/weiße Halbtonbilder
der Probe unter In-Situ-Bedingungen durch Umwandlung
eines Röntgenbildes in ein sichtbares optisches Bild mit
Hilfe der Fluoreszenz eines Ce-YAG-Kristalls. Dieses Bild
wird durch einen Spiegel aus der Richtung des Röntgen-
strahls abgelenkt und von einer CCD-Kamera aufgenom-
men. Auch dieses Verfahren benötigt nur einige Sekunden.
Um quantitative Informationen aus dem Röntgenbild zu
erlangen, wird es mit Hilfe digitaler Bildbearbeitung aus-
gewertet. Weil die X-Radiographie einen viel größeren
Strahldurchmesser als die Röntgenbeugung erfordert,
wurde die ursprünglich feste Primärblende der MAX80
gegen eine 4-Blatt-Präzisions-Blende ausgetauscht.

Eine Auswahl der neuesten Ergebnisse zum nicht quench-
baren Hoch-P/Niedrig-P-Klinoenstatit-Phasenübergang,
zum Quarz-Coesit-Phasenübergang, zur standard-freien
Druckmessung und zu innovativen Druck-Erzeugungs-
Methoden werden vorgestellt, um das gegenwärtige und
zukünftige Potential der Hochdruck-Geomaterial-For-
schung mit Synchrotronstrahlung am DESY, Hamburg zu
demonstrieren.

Einleitung

1864 beschrieb Jules Verne in seinem weltberühmten
Roman „Die Reise zum Mittelpunkt der Erde“ phantasie-
voll eine Reise ins Innere unseres Heimatplaneten. Sie
beginnt mit einem Einstieg in den Krater des isländischen
Vulkans Snaefellsjökull. Nachdem die Reisenden unterir-
dische Flüsse und Meere befahren hatten, gelangten sie
unfreiwillig durch eine Sprengung in den Schlot des gera-
de ausbrechenden Vulkans auf der Insel Stromboli. So
kehrten sie, weit vom Einstiegsort auf Island entfernt, zur
Oberfläche zurück. Kürzlich war in den Medien eine mehr
technologische Variante einer solchen Reise zu sehen.
Wahrscheinlich vom Bathyscaph Trieste inspiriert, der
1960 mit einer zweiköpfigen Besatzung im Marianengra-
ben die Rekordtiefe von 10.740 m erreicht hatte, sollte
eine massive Kapsel die Insassen vor Druck und Tempe-
ratur im Erdinneren schützen. Um das Eindringen zu
ermöglichen, sollte das Material um die Kapsel mit Hilfe
starker Laser geschmolzen werden. Beide Varianten sind
anregend, technisch und wissenschaftlich so jedoch nicht
möglich. Dennoch enthalten beide einen Kern von Wahr-
heit. Wie wir heute ziemlich sicher wissen, ist Wasser im
Erdmantel in weit größerer Menge als in den Weltmeeren
vorhanden. Aus der seismischen Tomographie und der
Geochemie wissen wir von Transportvorgängen riesigen
Ausmaßes mittels Subduktion zu großen Tiefen bis an die
Kern-Mantel-Grenze, also bis zu 3000 km Tiefe, und ent-
sprechendem Rücktransport zur Oberfläche, z. B. in Plu-
mes. Der Mantel ist in seinem Aufbau und in seiner Mine-
ralogie also keineswegs einfach und homogen, wie lange

angenommen worden war. Es gibt erhebliche stoffliche,
strukturelle und energetische Wechselwirkungen mit der
Kruste und an der Kern-Mantel-Grenze. Die Plattentek-
tonik ist das Ergebnis dynamischer Prozesse im Erdinne-
ren. Ohne Verständnis der Dynamik des Mantels, d. h. der
treibenden Kräfte hinter der beobachteten Kinematik,
bleibt Krusten-Forschung zu Teilen nur empirisch und
deskriptiv. Auch in naher Zukunft verfügbaren Tiefenda-
ten planetarer Nachbarn sind eine weitere Chance und
Herausforderung für die geowissenschaftliche Material-
forschung bei extremen Drücken und Temperaturen. Die
Erforschung des „Systems Erde“ ist undenkbar ohne die
wissenschaftliche Erkundung des Erd-Mantels in seiner
vollen Ausdehnung bis hin zur Kern-Mantel-Grenze.

Welchen Zugang haben wir nun wirklich zum Erdinne-
ren? Der direkte Zugang mittels Tiefbohrungen endet in
ca. 15 km Tiefe. Diese Grenze ergibt sich in erster Linie
aus der Temperaturzunahme. Die Spülungszirkulation, die
nicht nur die Kühlung sondern auch insbesondere den
Antrieb der Downhole-Motoren bewirkt, stößt an techno-
logische Grenzen. Wegen zunehmender Torsion des Bohr-
stranges ist der Antrieb der Bohrwerkzeuge von der Ober-
fläche her nur für geringere Teufen einsetzbar. Die Natur
hilft uns um den Preis einer gewissen Mehrdeutigkeit noch
ein Stück weiter. Natürliche Exhumierung vordem sub-
duzierter Gesteine ist bis etwa 30 bis 40 km Tiefe nach-
gewiesen worden. Neuerdings fand man mikrodiamant-
haltige Gesteine aus wahrscheinlich sogar etwa 200 km
Tiefe. In den zur Gewinnung von Natur-Diamanten abge-
bauten Kimberlit-Pipes wurden die Diamanten vermutlich
in wenigen Stunden aus 150 bis 300 km Tiefe mittels Erup-
tion an die Oberfläche gebracht. Nach Stand des Wissens
gibt es keine kristallinen Proben aus größerer Tiefe. All
unser „tieferreichendes“ Wissen gründet sich weitgehend
auf indirekte Beobachtungen, v.a. seismische Daten, d. h.
Messungen der Ausbreitungsgeschwindigkeit, Beugung
und Reflexion von elastischen Wellen, die, ausgelöst von
Erdbeben weltweit, den gesamten Erdkörper durchwan-
dern. Das Ergebnis ist aber konkret nur die Verteilung der
elastischen Eigenschaften in der Erde. Eine direkte struk-
turell-stoffliche Aussage ist nicht möglich. Dazu kann man
nur durch die Kombination von experimenteller Simula-
tion der Bedingungen in großer Tiefe und interdisziplinä-
re irdischer und planetarer Beobachtungen kommen. Des-
halb ist es von erstrangiger Bedeutung, unter den experi-
mentell simulierten In-Situ-Bedingungen (In-Situ bedeu-
tet am Ursprungsort, d. h. Untersuchungen bei Bedin-
gungen, die denen der Natur entsprechen) gleichzeitig die
elastischen Eigenschaften und die Strukturdaten zu mes-
sen, um über den Vergleich mit den seismischen Daten aus
großer Tiefe zu einer stofflich-strukturellen Aussage zu
kommen.

Anders als bei der klassischen Quench-Methode, d. h. der
strukturellen Untersuchung von Hochdruck-Proben nach
dem Versuch, außerhalb ihres eigentlichen Stabilitätsbe-
reiches unter Nutzung der Metastabilität, arbeitet die
moderne Mineralphysik in Echtzeit und unter In-Situ-
Bedingungen. Ultraschall-Interferometrie erlaubt die Mes-
sung der elastischen Eigenschaften von kleinen Proben
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innerhalb von Druckkammern mit hoher Genauigkeit.
Synchrotronstrahlung – eine extrem intensive Röntgen-
strahlung, die bei der Radial-Beschleunigung von Elektro-
nen und Positronen in Speicherringen entsteht – gestattet
in Echtzeit die simultane strukturelle Untersuchung der
gleichen Proben. Durch die Kombination dieser drei ver-
schiedenen Methoden – Seismologie, Ultraschall-Interfe-
rometrie, Röntgen-Phasenanalyse – ist ein leistungsfähi-
ger virtueller Zugang zum Erdinneren gegeben. Sowohl
transiente Messungen, also die messtechnische Protokol-
lierung eines Phasenüberganges in Echtzeit, als auch 
insbesondere die Untersuchung nicht
quenchbarer Phasen sind nur mit In-Situ-
Verfahren möglich. Auch wenn es heute
noch nicht absehbar ist, wie stark die
experimentellen Möglichkeiten unser
Bild vom Erdinneren und dem der plane-
taren Körper verändern werden, wissen
wir doch, dass In-Situ-Experimente bei
hohen Drücken und Temperaturen neue
Einsichten in die Prozesse im Inneren der
Erde und der Planeten liefern und wesent-
liche Erkenntnisse zur Lösung heute noch
kontrovers diskutierter Vorgänge im
Erdinneren beitragen werden.

Druckerzeugung und Druckverviel-
fachung

Eine Probe wird so lange komprimiert,
bis Verdichtungsdruck und Gegendruck
der Probe wieder im Gleichgewicht sind.
Geschieht das in allen Punkten und Rich-
tungen des Raumes gleichmäßig, ist ein
hydrostatischer Druck gegeben. Plausi-
blerweise muss das verdichtende Werk-
zeug härter als die Probe sein. Da sich das
Werkzeug zur Verdichtung bewegen
muss, kann es nicht allseitig unterstützt
sein. Somit werden Druck- und Zugspan-
nungen im Werkzeug erzeugt, die bei
Überschreiten der Maximalwerte zum
Bruch führen. Um diese Grenze möglichst
weit hinauszuschieben, kommt es bei der
Konstruktion von Hochdruck-Zellen ne-
ben der Benutzung hochfester Materialien
insbesondere auf eine konstruktive Be-
grenzung dieser Spannungen an.

Abb. 1 zeigt die wahrscheinliche Druck
und Temperaturverteilung im Erdinneren
und die jeweiligen Grenzwerte der ver-
schiedenen heute üblichen Druck-Kam-
mern. Von den für die experimentelle
Simulation von Mantelbedingungen in
Frage kommenden fünf Systemen schei-
den Belt- und Piston-Zylinder wegen
ihres konstruktiv schwierigen bis unmög-
lichen Zuganges für den Synchrotron-
Strahl weitgehend aus. Es verbleiben
somit drei Möglichkeiten: Toroid-Zelle

(Paris-Edinburgh-Zelle), Vielstempel-Apparatur (Multi-
Anvil) und Diamant-Stempelkammer (DAC). Abb. 2 ver-
gleicht die Grundprinzipien dieser drei Druckerzeugungs-
Methoden (Mueller et al., 2002a). Trotz aller Verschie-
denheit haben Toroid-Zelle und DAC eines gemeinsam –
in erster Näherung sind beide ein-axiale Druck-Kammern.
Hydrostatischer Druck wird nur durch das Fließverhalten
der Dichtungsmaterialien ermöglicht.

Bei der Toroid-Zelle wird der eigentlich ungehinderte seit-
liche Ausfluss des Einbaus durch die spezielle Matrizen-

Abb. 1: Das tiefe Erdinnere (a) und die Hochdruck-Systeme zur experimen-
tellen Simulation der In-Situ-Bedingungen (b) (geändert nach Schilling,
2005; Kellogg et al., 1999; Luth, 1993, Mueller et al., 2002)
The Earth’s deep interior (a) and the high-pressure systems for experimen-
tal simulation of In-Situ conditions (b) (modified from Schilling, 2005; Kel-
logg et al., 1999; Luth, 1993, Mueller et al., 2002a)

Zweijahresbericht 2004/2005 GeoForschungsZentrum Potsdam



116

form und die innere Reibung des mineralischen Druck-
übertragungsmittels verhindert. Der größte Vorzug ist der
lateral völlig ungehinderte Zugang für den Synchrotron-
Strahl. Für die hier nicht weiter behandelte Neutronen-
Beugung ist zusätzlich der freie Winkelbereich von 360°
für die Detektoren entscheidend. Dem steht die Hauptbe-
grenzung gegenüber, dass eine wesentliche Überschrei-
tung des nach langer Entwicklung heute erreichten Maxi-
maldrucks von 12 GPa kaum denkbar erscheint. Im
Gegensatz dazu steht der extreme Druck von bis zu 
300 GPa in Verbindung mit der weitgehenden Transparenz
(nahes UV, sichtbares Licht, größter Teil des IR, Röntgen-
Bereich) der Diamant-Stempel-Zellen, d. h. die Probe 

kann neben verschiedenen spektroskopischen Messungen
sogar lichtmikroskopisch beobachtet werden, der Haupt-
vorteil der DAC. Wegen der geringen Größe des Druck-
raumes genügt zur lateralen Unterstützung ein einfacher
Metallring oder neuerdings wegen des lateralen Synchro-
tron-Strahlungs-Zugangs auch einer aus einem Kompo-
sitwerkstoff. Die größten Nachteile ergeben sich gleich-
falls aus dem geringen Probenvolumen von 10–11 bis 10–14

m3 und dementsprechend hohen Temperatur- und sekun-
dären Spannungsgradienten. Die Probe wird mittels Laser
punktuell erhitzt. Die dicht benachbarten Diamanten müs-
sen kühl gehalten werden. Dementsprechend sind poly-
kristalline Proben und Prozessuntersuchungen an Mehr-
komponenten-Systemen weitgehend ausgeschlossen. Eine
einfache geometrische Vergrößerung ist nicht möglich
ohne das Grundprinzip aufzugeben.

Im Gegensatz dazu basieren Vielstempel-Apparaturen
(Yagi, 1988; Yagi et al., 1987a, b) prinzipiell auf der weit-
gehend allseitigen Unterstützung der Stempel. Sie sind
vom Prinzip her also drei-axial. Somit gibt es keine grund-
sätzliche Begrenzung für Druck, Temperatur und Proben-
volumen. Das heute übliche Probenvolumen liegt bei 10–7

bis 10–8 m3. Es ist also tausendfach bis 10-millionenfach
größer als bei der DAC. Die Hauptnachteile gegenüber der
DAC sind heute noch der weit geringere Maximaldruck
und der fehlende spektroskopische und optische Zugang

Abb. 2: Druckerzeugungs-Technik in a) Toroid-Kammer
(Paris-Edinburgh-Cell), b) Diamant-Stempel-Kammer
(DAC) und c) Multi-Anvil-Apparatur; rosa – Dichtung, rot
– Probe (geändert nach Mao & Hemley, 1998; Sherman
& Stadtmuller, 1987, Mueller et al., 2002a, 2002b)
Pressure generation techniques in a) toroid- (Paris-Edin-
burgh-cell) apparatus, b) diamond anvil cell (DAC), and
c) multi-anvil apparatus; pink - gasket, red - sample (modi-
fied from Mao & Hemley, 1998; Sherman & Stadtmuller,
1987, Mueller et al., 2002a, 2002b)

Abb. 3: Kawai-Walker-Module in geöffnetem Zustand, 
a) GFZ, b) APS, Argonne (Fotos: M. Koch-Müller, GFZ;
H.J. Mueller, GFZ)
Kawai-Walker-modules in opened state, a) GFZ, b) APS,
Argonne
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zur Probe durch intransparente Stempel
und Dichtungen. Einstufige Multi-Anvils
erreichen mit Hartmetall-Stempeln etwa
8 GPa, mit solchen aus kubischem Bor-
nitrid 10 bis 12 GPa. Zweistufige Syste-
me mit Kawai-Walker-Modul (Abb. 3)
(jeweils 4 der 8 Zweit-Stufen-Stempel
haben einen gemeinsamen Sitz um eine
Spitze herum) kommen bis etwa 35 GPa.
Wird ein DIA-System (6 Stempel werden
gleichmäßig und rechtwinklig zueinan-
der auf das Probenzentrum hin voran
geschoben) mit einer dritten Stufe aus
gesintertem Diamant ausgerüstet, sind
etwa 60 GPa und mehr erreichbar. DIA-
Systeme erreichen höhere Maximaldrü-
cke wegen der gleichmäßigeren Stem-
pelbelastung. Bei Benutzung einer Defor-
mations-DIA (D-DIA), bei dem zusätz-
lich zur gleichmäßigen Kompression der
DIA in einer Achse geregelt eine zusätz-
liche Kraft aufgebracht werden kann,
wurden kürzlich schon in einem nur zwei-
stufigen System fast 100 GPa erreicht.
Das Grundprinzip der Mehrstufigkeit beruht auf dem
Abbau der Lateralspannung an jeder Stufengrenze und der
Erhöhung der praktischen Druckfestigkeit durch laterale
Stützung. Weiterhin können die Materialien für die jewei-
lige Belastung optimiert werden, d. h. außen zäh und gerin-
ger druckfest, innen superhart und spröde. Vereinfacht
ausgedrückt, je geringer die Druckeffizienz des Systems
ist, d. h. je geringer der Innendruck bei gegebener ver-
dichtender Kraft ist, desto besser werden die Stempel
unterstützt und desto höher wird der ohne Bruch erreich-
bare Grenzdruck. Natürlich nimmt dabei der Gesamt-
Kraftbedarf zu. Die Anlage wird also stärker, größer und
schwerer.

Das Department 4 „Chemie der Erde“ des GFZ Potsdam
betreibt am Speicherring DORIS des DESY-HASYLAB,
ebenfalls eine Einrichtung der Helmholtz-Gemeinschaft,
zwei DIA-Systeme: MAX80, ein System mit einer Stem-
pel-Kantenlänge von 6 bis 3,5 mm in der ersten Stufe und
einer 2.500 kN Presse, betrieben an einem Ablenkmagne-
ten des DORIS-Speicherringes, und die neue MAX200x,
ein System mit zur Zeit 70 mm Kantenlänge in der ersten
Stufe und einer 17.500 kN Presse, betrieben am Wiggler
HARWI-II, der zur Zeit im Weltmaßstab stärksten an
einem Synchrotron installierten Presse. Die Aufstellung
am Synchrotron potenziert die wissenschaftlichen Mög-
lichkeiten für eine Druckerzeugungsanlage, ist jedoch

Abb. 4: Die Maschinentische von MAX200x werden von Fa. Max Voggen-
reiter in der Grube der HARWI-II Halle am DESY/HASYLAB montiert (Foto:
H.J. Mueller, GFZ)
The machine tables of MAX200x during assemblage in the pit of the HARWI-
II hall at DESY / HASYLAB by Max Voggenreiter Co.

Abb. 5: MAX80 und MAX200x vor Montage der Strahlenschutz-Umhausung (Fotos: E. Gantz, H.J. Mueller, GFZ)
MAX80 and MAX200x still without hutch
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technisch weit anspruchsvoller als eine klassische Auf-
stellung für Quench-Experimente. Neben den Problemen
des Strahlenschutzes für Bediener und Umwelt muss die
gesamte Anlage nämlich zur Ausrichtung des Synchro-
tron-Strahles auf verschiedene Teile der Probe mit einer
Genauigkeit von ≤ 10 µm reproduzierbar im Raum mani-
puliert werden können. Das hohe Gewicht – bei MAX200x
sind das immerhin ca. 30 t –  macht die Aufgabe schwie-
rig. Die Anlage steht auf 3 Maschinentischen. Der untere
Rotations-Tisch bewegt die Anlage um ± 15° mit einer
Genauigkeit von 0,01° bei einer Geschwindigkeit von
5°/min . Darauf sitzt der Hubtisch für eine Bewegung von
± 125 mm bei einer Geschwindigkeit von 20 mm/min. Als
letztes unmittelbar unter der Presse kommt der Horizon-
taltisch für eine Lateralbewegung von ± 50 mm bei einer

Geschwindigkeit von ebenfalls 20 mm/min. Wegen der
vom Speicherring vorgegebenen Strahlhöhe musste diese
Einrichtung unterflur in einer Grube angeordnet erden
(vgl. Abb. 4).

MAX80, eine der ersten Multi-Anvils an einem Syn-
chrotron, wird seit mehr als einem Jahrzehnt neben der
Eigennutzung der weltweiten Nutzergemeinde zur Ver-
fügung gestellt. Die brandneue MAX200x wird im Laufe
des Jahres 2006 diesem erfolgreichen Beispiel folgen,
ebenfalls der wissenschaftlichen Community zur Verfü-
gung stehen und die wissenschaftliche Ausbeute verviel-
fachen. Abb. 5 zeigt beide Anlagen der Anschaulichkeit
halber während der Installation, also noch ohne Strah-
lenschutz-Umhausung. Abbildung 6 demonstriert die
verschiedenen Stadien eines zwei-stufigen Versuchs an
der MAX200x.

Röntgenbeugung (XRD)

Der Name MAX für die beiden Multi-Anvils des GFZ
Potsdsam leitet sich von „Multi Anvil X-ray diffraction“
ab. Wie einleitend bemerkt ist die Röntgenbeugung unter
In-Situ-Bedingungen das primäre Ziel. Nur so kommt man
für strukturelle Untersuchungen von den Einschränkun-
gen der Quench-Methode frei. Da die üblicherweise ver-
wendeten Hartmetall-Stempel (Wolframkarbid in Kobalt
gebunden) für Röntgenstrahlen hochabsorbierend sind,
wird der durch die Primärblende auf etwa 0,1 mal 0,1 mm
ausgeschnittene weiße (großer Wellenlängen-Bereich,
analog zu weißem, sichtbarem Licht) Synchrotron-Strahl
durch die von den Gaskets (vgl. Abb. 2) offengehaltenen
Spalte zwischen den Stempeln zur Probe geleitet. Der
ungebeugte Strahl verlässt die Anlage auf der gegenüber-
liegenden Seite in gleicher Weise und wird im so genann-
ten Beam Stop absorbiert. Der Fächer des gebeugten
Strahls verlässt die Anlage ebenfalls durch einen Spalt
zwischen den Stempeln. Zwei in großem Abstand von-
einander angebrachte Detektorblenden werden so justiert,
dass nur die im Probenzentrum gebeugten Strahlen auf
den Germanium-Festkörper-Detektor fallen. Das so ge-
wonnene Beugungs-Spektrum wird über einen PC ausge-
lesen. Wegen der hohen Intensität der Synchrotron-Strah-
lung genügen Expositionszeiten von weniger als eine
Minute, mit eingeschränkter Genauigkeit schon einige
Sekunden, um Veränderungen in der Kristall-Struktur zu
detektieren. Transiente Messungen sind also möglich.
Neben der hier beschriebenen energiedispersiven Rönt-
genbeugung können auch winkeldispersive Röntgenbeu-
gungs-Experimente durchgeführt werden. Dazu wird ein
Doppel-Kristall-Monochromator mit Si(311)-Einkristal-
len benutzt. Ein CCD-Detektor von 133 mm Durchmes-
ser fängt die vier Beugungs-Fächer auf, die von den vier
Schlitzen zwischen den Stempeln aus den Beugungs-Rin-
gen ausgeschnitten werden. Da als Ergebnis der Mono-
chromatisierung (nur ein ganz schmaler Frequenzbereich
wird benutzt) der größte Teil des weißen Spektrums zu-
rückgehalten wird, steigt die Expositionszeit am Ablenk-
Magneten in den Stundenbereich. Das Verfahren wird für
die Linien-Verfeinerung bei Präzisions-Untersuchungen
eingesetzt.

Abb. 6: Zweistufiger DIA-Messaufbau zur MAX200x, 
a) vor und b) nach dem Hochdruck-Versuch, c) deformierte
Oktaeder und Dichtungen (Fotos: H.J. Mueller, GFZ)
Double-stage DIA set-up of MAX200x, a) prior and b)
after the high-pressure run, c) deformed octahedron and
gaskets
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Druckmessung

Mineralphysikalische Hochdruck-Daten wären ohne An-
gabe des Druckes, bei dem gemessen wurde, weitgehend
wertlos. Wegen der o. g. lateralen Stempel-Unterstützung
hilft eine Messung der Kraft und anschließende Berech-
nung – Kraft pro Fläche – nicht weiter. Der klassische Weg
für Multi-Anvil-Systeme ist die Kalibrierung mit Hilfe der
Änderung des elektrischen Widerstandes bei verschiede-
nen Phasenübergängen (Abbildung 7) bis 33 GPa.

Generell besteht das Problem, dass nur punktuell und nicht
parallel während des eigentlichen Versuchs gemessen wird,
weil die Drücke bei gegebener Kraft zwischen einzelnen
Versuchen erheblich schwanken können, nämlich bis zu 
10 %. Am Synchrotron steht die wesentlich leistungsfähi-
gere Methode der Messung der Kompression der Elemen-
tarzelle von Eichsubstanzen mittels XRD zur Verfügung.
Damit ist eine kontinuierliche Druckmessung während
jedes Druckversuches möglich, weil dazu lediglich eine
kleine Menge des Druckstandards mit in den Messaufbau
eingefügt und der Synchrotron-Strahl darauf fokussiert
werden muss. Wegen seiner geringen Röntgendichte, leich-
ten Verformbarkeit und einfachen Verfügbarkeit wird meist
NaCl benutzt. Insbesondere bei höheren Temperaturen wird
Au, Pt und MgO bevorzugt. Das Verfahren setzt die genaue
Kenntnis der Zustandsgleichung des benutzten Druck-Stan-
dards voraus (Decker, 1971). Die Abbildungen 8 und 9 zei-
gen die Ergebnisse von auf diese Art ausgeführten Druck-
messungen. Bei MAX200x (Abb. 8) wurde ein Standard-
Zwei-Stufen-Einbau 10/5 (10 mm Oktaeder-Einbau-Länge
und 5 mm Stempel-Stirnflächen-Länge) mit 8 Hartmetall-
würfeln von 32 mm Kantenlänge benutzt. Die Probe war
nicht vorverdichtet. Abbildung 9 gestattet einen Vergleich
des mit der MAX80 erreichten Drucks bei einem Standard-
Einstufen-Versuch mit 6 mm Stempeln mit den Daten eines
Zwei-Stufen-Versuchs bei gleicher Kantenlänge der Pri-
märstempel. Dazu wurde entsprechend Utsumi et al. (1986)
und Wang & Utsumi (2005) eine zweite Stufe mit kegel-

förmigen Stempeln in den würfelförmigen Messaufbau ein-
gefügt. Im Gegensatz zur Literaturangabe wurde statt der
dort benutzten Stempel aus gesintertem polykristallinen
Diamant nur einfache feinkörnige Hartmetall-Stempel
benutzt. Die Probe war ebenfalls nicht vorverdichtet. Den-
noch erbrachte schon dieser erste, noch nicht optimierte Ver-
suchsaufbau bereits eine Verdoppelung des erreichten
Maximaldrucks (Mueller et al., 2006). Das verdeutlicht hin-
länglich, welches Potential in der Mehrstufigkeit von Multi-
Anvil-Apparaturen steckt.

Temperatur-Erzeugung und Messung

Die experimentelle Simulation von In-Situ-Bedingungen
des tiefen Erdinneren erfordert neben hohen Drücken auch
hohe Temperaturen. In Multi-Anvil-Anlagen erreicht man
das durch elektrische Widerstandsheizung. Ein rohrför-

Abb. 7: Druck-Kalibrierung mit Hilfe elektrischer Wider-
stands-Messung bei Phasenübergängen (geändert nach
Barlog, 2005)
Pressure calibration using electrical resistance measure-
ment at phase transitions (modified from Barlog, 2005)

Abb. 8: Druck-Kalibrierung mit Hilfe von XRD und NaCl-
Zustandsgleichung nach Decker (1971) – MAX200x mit
zwei-stufigem 10/5-Messaufbau in einfachem Bor-Epoxid-
Oktaeder (Mueller et al., 2006)
Pressure calibration using XRD and EoS for NaCl by
Decker (1971) – MAX200x with double-stage 10/5-set-up
in a simple boron epoxy octahedron (Mueller et al., 2006)

Abb. 9: Druck-Verdoppelung durch Sub-Stempel-Konfi-
guration (Versuch 125) – Druck-Kalibrierung mit Hilfe
von XRD und NaCl-Zustandsgleichung nach Decker
(1971) – MAX80 (Mueller et al., 2006)
Pressure-doubling by sub-anvil configuration (run 125)
– pressure calibration using XRD and EoS for NaCl by
Decker (1971) – MAX80 (Mueller et al., 2006)
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miger Heizer umgibt dazu die Probe. Wegen geringer
Röntgen-Absorption, geringen elektrischen Widerstan-
des, guter Verformbarkeit sowie guter Bearbeitbarkeit ist
Graphit das meistverbreitete Material. Da sich bei höhe-
ren Drücken und Temperaturen Graphit aber in Diamant
umwandelt, werden dann LaCrO3,verschiedene Karbide
oder Rhenium-Blech verwendet. Für reine XRD-Messun-
gen genügt die Phasen-Anschnitt-Steuerung der Leis-
tungsquelle. Für Ultraschall-Interferometrie ist diese Tech-
nik nicht geeignet, weil das Ausschneiden von Teilen des
sinusförmigen Heizstromes breitbandige Störfelder ver-
ursacht. In diesem Sinne ist Gleichstrom-Heizung opti-
mal, erfordert aber aufwendige Abschirmung und Isola-
tion des Thermoelementes, um Verfälschungen der Ther-
mospannung auszuschließen. Die modernste und leis-
tungsfähigste Methode ist die variable Hochfrequenz-Hei-
zung. Man benutzt dazu eine Frequenz außerhalb des für
die Messung kritischen Bereiches, z. B. einige Kiloherz.
Diese wird in einem Schwingkreis erzeugt, anschließend
geregelt verstärkt und dann mit einem Transformator dem
Verbraucher elektrisch angepasst. MAX80 ist mit Phasen-
Anschnitt-Steuerung und Gleichstrom-Heizung, MAX200x
mit Gleichstrom- und Hochfrequenz-Heizung ausgestattet.

Die Temperatur-Messung ist nicht besonders synchrotron-
spezifisch. Sie erfolgt mit Hilfe des Seebeck-Effektes, d. h.
mittels Thermoelementen, die durch die Gaskets nach
außen geführt werden. Der thermoelektrische Effekt ist
aber druckabhängig (z. B. Li et al., 2002), was bisher meist
vernachlässigt wird. Eine völlig neue Möglichkeit zur
Temperaturmessung (Getting, 2005) ergibt sich auf der
Basis des Johnson-Rauschens, d. h. ein Widerstand erzeugt
ein Spannungs-Rauschen, dessen Leistung der thermody-
namischen Temperatur proportional ist. Damit zeichnet
sich eine absolute Temperatur-Messung
unter Hochdruckbedingungen ab. Da die
Messung letztlich auf der Wärmeschwin-
gung der Atome selbst beruht, werden alle
sekundären Beeinflussungen ausgeschlos-
sen. Daraus ergibt sich eine deutlich grö-
ßere Genauigkeit. Die ersten Geräte be-
finden sich in Erprobung.

Am Synchrotron ergibt sich für jede Tem-
peratur-Messmethode der Vorteil, dass mit

Hilfe der Röntgen-Radiographie (siehe unten) unter In-
Situ-Bedingungen die genaue Position der Messstelle auch
bei erheblicher Probenverformung stets kontrolliert wer-
den kann.

Messung seismischer Geschwindigkeiten in Hoch-
druck-Apparaturen mittels Ultraschall-Interfe-
rometrie

Die in der Petrophysik für verschiedene Druck-Kammer-
Typen sehr erfolgreichen Laufzeit-Methoden zur Bestim-
mung der seismischen Geschwindigkeiten (Kern, 1982;
Mueller, 1995; Mueller & Raab, 1997; Mueller & Mas-
sonne, 2001; Ramelow, 2005) sind für die Hochdruck-
Mineralphysik meist ungeeignet, weil das Verhältnis von
Probenlänge zur Länge der Vorlaufstrecke durch die mas-
sive Druckerzeugungs-Technik zu ungünstig ist. Die so
erreichbare Genauigkeit wäre ungenügend. Die für Gas-
druck-Kammern übliche Unterbringung der Ultraschall-
Schwinger im Druckraum scheidet wegen deren geringer
Festigkeit und des druckbedingten massiven Absinkens
des Konversionsfaktors der Ultraschall-Wandler aus. Sie
werden daher in druckfreien Hohlräumen hinter den Stem-
peln untergebracht. Im Gegensatz zur erstgenannten Me-
thode wertet die Ultraschall-Interferometrie die Überla-
gerung von reflektierten elastischen Wellen aus. Eine
Reflexion tritt an einer Grenzfläche immer dann ein, wenn
sich die akustische Impedanz, d.h. das Produkt von Dich-
te und Wellengeschwindigkeit, signifikant ändert. Unab-
hängig von der Länge der Vorlaufstrecke funktioniert das
Verfahren also so lange mit hoher Genauigkeit, wie am
Empfangs-Schwinger noch eine auswertbare Welle ein-
trifft. Das Optimierungsziel ist also, dass die Reflexionen
vor Erreichen der Probe möglichst schwach sein sollten;

Abb. 10: Schematische Darstellung des
Ultraschall-Laufweges bei MAX80 und
die resultierenden Oszillogramme – ein-
fallende Ultraschall-Welle und reflek-
tierte Wellen an jeder Trennfläche (Verti-
kalverschiebung und 45°-Winkel der
Reflektionen sind unreal und dienen 
nur der Demonstration (Mueller et al.,
2002b)
Schematic sketch of ultrasonic travel path
at MAX80 and the resulting oscillogram
– incident ultrasonic wave and reflected
waves at each interface (offset and 45°
angle of the reflections are only for
demonstration) (Mueller et al., 2002b)
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am Probenende sollte die Energie möglichst vollständig
reflektiert werden. Konkurrierende Erwägungen der Fes-
tigkeit, Wärmeleitung, elektrischen Isolation u. a. setzen
dem praktische Grenzen. Abbildung 10 zeigt schematisch
alle Reflexionen innerhalb eines Mess-Aufbaus der
MAX80.

Grundsätzlich sind Geschwindigkeitsmessungen in jedem
Teilstück möglich. Für die Messung der elastischen Ge-
schwindigkeiten in der Probe sind die von beiden Pro-
bengrenzflächen reflektierten Wellen wichtig. Diese wer-
den für jede Frequenz innerhalb des ausgewerteten Fre-
quenzbereiches separat überlagert und interferieren mit-
einander. Da sich die Wellenlänge mit der Frequenz ändert,
kommt es periodisch zur Ausbildung von konstruktiver
(verstärkender) und destruktiver (schwächender) Interfe-
renz. Das äußert sich in einer periodischen Schwächung
und Überhöhung des resultierenden Signals durch des-
truktive und konstruktive Interferenz (Abb. 11). Der
Abstand zwischen diesen Minima und Maxima ∆f ist bei
bekannter Probenlänge l ein Maß für die Wellenge-
schwindigkeit v.

v
∆f = (1) 

2l

Wegen der großen Periodizität lässt sich dieser Abstand
als Mittelwert sehr genau messen (Abb. 12). Deshalb ist
die Interferometrie um bis zu drei Größenordnungen
genauer als die Bestimmung der seismischen Geschwin-
digkeiten mit der Laufzeit-Methode (Birch, 1960, 1961;
Schreiber et al., 1973; Li et al., 1998).

Da die Wellenlänge der elastischen Wel-
len zur Vermeidung von Messfehlern
deutlich kleiner als die Probengröße, aber
größer als die Mineral-Körner polykri-
stalliner Proben sein muss, ergibt sich ein
nutzbarer Ultraschall-Wellenbereich zwi-
schen 107 und 108 Hz. Erzeugung und
Empfang der Ultraschallwellen basieren
auf dem Piezo-Effekt, d.h. der Eigen-
schaft bestimmter polarer Kristalle, sich
bei Anlegen einer elektrischen Spannung
zu verformen bzw. bei Verformung an der
Oberfläche elektrische Spannungen zu
erzeugen. Wegen Konversionseffektivität
und Temperaturbeständigkeit wird in der
Hochdruck-Mineralphysik meist LiNbO3

verwendet. Zur Sicherung der benötigten
Breitbandigkeit, d. h. Unterdrückung 
der Resonanzüberhöhung, werden die
Schwinger stark bedämpft. In der Digi-
taltechnik läuft die Messung praktisch so
ab, dass ein durchstimmbarer Sinusgene-
rator einen elektrischen Wellenzug der
Frequenz x zum Schwinger schickt. Das

nach Ende der Laufzeit empfangene Signal wird verstärkt,
digitalisiert und auf einer Festplatte abgelegt. Der Gene-
rator wird auf die Frequenz x+1 eingestellt und der Vor-

Abb. 12: Die Laufzeitkurven sind als Funktion der Fre-
quenz bei 7,7 GPa dargestellt. Die Erfassung aller auf-
tretenden konstruktiven und destruktiven Interferenzen
gestattet die Bestimmung der Laufzeit in der Probe als
Regressions-Gerade für die horizontale Punkt-Folge zwi-
schen den Kurven entgegengesetzter Krümmung. (Muel-
ler et al., 2005a)
Travel-time curves are plotted as a function of frequency
at 7.7 GPa. Picking all available constructive and des-
tructive interferences as a function of frequency allows for
the determination of the travel time inside the sample as a
regression result for the horizontal point sequence between
the curves of opposite curvature. (Mueller et al., 2005a)

Abb. 11: Konstruktive und destruktive
Interferenz von zwei Wellenzügen (Muel-
ler et al., 2002c)
Constructive and destructive interferen-
ce of two wavelets (Mueller et al., 2002c)
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gang wiederholt sich bis zur oberen Grenzfrequenz. Das
Ergebnis der Messung sind die Antworten der Messstre-
cke auf jede der eingestellten monochromatischen Wel-
lenzüge zwischen oberer und unterer Grenzfrequenz. Das
ist die so genannte Sweep-Methode. Wird, wie z. Zt. an
der MAX80 üblich, zwischen 5 und 65 MHz mit einer Stu-
fung von 100 kHz gemessen, ergeben sich 601 Wellen-
Dateien. Das Abfahren dieses Bereiches und die Speiche-
rung der Ergebnisse dauert ca. 30 Minuten, für beide Wel-
lentypen (vp und vs) also insgesamt ca. eine Stunde. Damit
war die Ultraschall-Interferometrie der zeitlich limitie-
rende Faktor der Versuche. Die Anlage wurde dabei ther-
misch sehr belastet. Die Expositionszeit-Vorteile der
hochintensiven Synchrotron-Strahlung gehen verloren.
Transiente Messungen sind so nur sehr eingeschränkt
möglich.

Eine neue Methode zur transienten Messung von
seismischen Geschwindigkeiten – die Ultraschall-
Daten-Transfer-Funktions-Technik (DTF)

Die Lösung des zeitlichen Problems der Sweep-Methode
wäre, wenn all diese Einzelmessungen parallel zur glei-
chen Zeit ausgeführt werden könnten. Das gibt es seit kur-
zem tatsächlich. Es ist die DTF-Methode. Eine erste mine-
ralphysikalische Anwendung dieser Technik wurde von Li
et al. (2002) publiziert. Unabhängig davon wurde eine ähn-
liche Methode im Dep. 4 des GFZ Potsdam für die Belan-
ge der GFZ-Mineralphysik entwickelt (Mueller et al.,
2005b). Dazu wird eine Anregungsfunktion berechnet, die
alle Frequenzen im gesamten erforderlichen Bereich
gleichmäßig anregt. Das ist allgemein die Fourier-Trans-
formierte des Frequenzbereiches im Zeitbereich. Prak-
tisch wird es komplizierter, weil das Einschwing-Verhal-
ten des Ultraschall-Wandlers, seine Resonanzkurve und
die Kennwerte des Arbiträrgenerators, der die errechnete
Funktion in ein elektrisches Signal umwandelt, berück-

sichtigt werden müssen. Die Lösung ist eine modifizierte
„raised cosine function“, die mit einem Digital-Filter her-
gestellt wird (Abb. 13). Die Antwort der Messstrecke auf
diese Anregung ist die Daten-Transfer-Funktion, die ana-
log zur Anregung die Antwort auf alle monochromatischen
Wellenzüge zwischen den beiden Grenzfrequenzen ent-
hält (Abb. 14). Mit deren Abspeicherung, was beim Stand
der Technik je nach Auflösung zwischen 2 und etwa 
30 Sekunden erfordert, ist die Messung abgeschlossen. 

Werden Triple-Mode-Transducer benutzt, also solche, die
gleichzeitig Kompressions- und Scherwellen erzeugen und
empfangen, besitzt dies in einigen Sekunden aufgezeich-
nete Signal den Informationsgehalt von einer Stunde Mes-
sung mit der Sweep-Methode. Zur Reproduktion der Ergeb-
nisse für jede einzelne Frequenz wird die Daten-Transfer-
Funktion mit den Einzel-Frequenzen gefaltet. Das ent-
spricht der Multiplikation der Fourier-Transformierten.

f • g ↔ F ⊗ G (2)

Der Zeitaufwand wird also vom Experiment zur mathe-
matischen Auswertung verlagert. Die weitere Datenverar-
beitung entspricht der der Sweep-Methode. Die DTF-
Technik erfordert eine extreme Auflösung der gespei-
cherten DTF. Diese Funktion (DTF) ist die Überlagerung
einer unendlichen Menge von monochromatischen Ant-
worten zwischen den beiden Grenzfrequenzen. Die Auf-
lösung muss also so hoch sein, dass auch die schwächste
darin enthaltene Einzel-Frequenz nach der Faltung noch
auflösbar ist. Anderenfalls wird die reproduzierte mono-
chromatische Antwort verfälscht (Abb. 15). Da die Fou-
rier-Transformation numerisch mit Hilfe des Algorithmus
der schnellen diskreten Fourier-Transformation (FFT)
abgewickelt wird, muss wegen Abbruch-Effekten im
Randbereich das abgespeicherte Signal auch noch min-
destens mit 3-facher Länge des Auswertungs-Bereiches

Abb. 13: Vergleich der Transfer-Funktion H(ω) des idealen Nyquist-Impulses und des raised-cosinus Impulses 
mit verschiedenen Abkling-Faktoren einschließlich ihrer Impuls-Antworten (inverse Fourier-Transformierte von H) im
Zeit-Bereich. Ein raised-cosinus Impulse mit dem Abkling-Faktor α = 0 ist ein idealer Nyquist-Impuls) (Mueller et al.,
2005b)
Comparison of transfer function H(ω) of the ideal Nyquist pulse and the raised-cosine pulse with different roll-off fac-
tors, as well as their impulse responses (inverse Fourier transform of H) in spatial domain. A raised-cosine pulse with
roll-off factor α = 0 is an ideal Nyquist pulse (Mueller et al., 2005b)
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gespeichert werden. Erst die DTF-Methode macht die
Ultraschall-Interferometrie uneingeschränkt synchro-
tron-adäquat und für transiente Messungen tauglich.

Röntgen-Radiographie

Ultraschall-Interferometrie erfordert eine sehr genaue Län-
genmessung unter In-Situ-Bedingungen, weil der gemesse-
ne kritische Frequenz-Abstand ∆f von Wellengeschwindig-
keit und Probenlänge abhängt. Am Synchrotron ist das mög-
lich durch Erstellen eines Röntgen-Schattenbildes der Probe
und ihres Umfeldes. Geschieht das mit weißer Synchrotron-
Strahlung, wie an der MAX80, wird dazu als Primärblende
eine schrittmotor-gesteuerte 4-Blatt-Präzisions-Blende be-
nutzt. Diese wird für die Röntgen-Radiographie (engl. 
X-radiography) horizontal bis zur Schlitzweite zwischen den
Hartmetallstempeln und vertikal bis etwas über die Proben-
länge hinaus aufgefahren. Da alle Blenden-Blätter reprodu-
zierbar und unabhängig voneinander bewegt werden können
ist somit auch eine beliebige Verschiebung des Bestrah-
lungsfeldes möglich. Wegen der größeren Strahlungsinten-
sität am Hard Wiggler wird bei der MAX200x monochro-
matische Strahlung für die X-Radiographie benutzt werden.
Nach Passieren der Hochdruck-Zelle wird das Röntgen-
Schatten-Bild durch Fluoreszenz in einem 0,1 mm dicken
Ce:YAG-Kristall (vom Institut für Kristallzüchtung IKZ,

Berlin zur Verfügung gestellt) teilweise in
ein entsprechendes Lichtbild von etwa 
540 nm Wellenlänge (hellgrün) umgewan-
delt. Eine möglichst geringe Dicke des Kri-
stalls ist bedeutsam, um die Erwärmung
durch Röntgenabsorption zu begrenzen.
Die Erwärmung erfolgt im Volumen, die
Kühlung neben der Wärmeleitung zur Fas-
sung durch die Oberfläche zur umgeben-
den Luft. Je dünner der Kristall ist, desto
größer ist sein Oberflächen/Volumen-Ver-
hältnis. Außerdem wird das optische Bild
schärfer, da es ebenfalls im Volumen des
Kristalls entsteht. Ein Al-beschichteter
Spiegel entkoppelt das optische Bild 
vom nichtkonvertierten Röntgen-Schatten-
Bild, welches analog zur XRD im Beam-
Stop absorbiert wird. Eine CCD-Kamera
fängt das lichtoptische Bild nach Vergrö-
ßerung durch ein lichtstarkes Makro-
objektiv ein. Es wird dann außerhalb der
Strahlenschutz-Umhausung auf einem
PC gespeichert. Die maximale optische
Auflösung von ca. 1 µm wird bestimmt
durch die Wellenlänge des grünen Lichts
von etwa 0,5 µm und die Apertur des
Objektivs von weniger als 0,5. Der mini-
male Objekt-Abstand von ca. 4 cm ist ein
stark limitierender Faktor für die Objek-
tivauswahl. Alle Bauteile aus optischem
Glas und insbesondere der CCD-chip der
Kamera müssen zur Vermeidung von
Strahlen-Schäden außerhalb des direk-
ten Strahls gehalten und gegen Streu-
strahlung abgeschirmt werden (Mueller
et al., 2005a, 2006). Abbildung 16 zeigt 
ein Schema der X-Radiographie an 
den Multi-Anvil-Anlagen MAX80 und
MAX200x.

Abb. 14: Ultraschall-Daten-Transfer-Funktion einer 
Klinoenstatit-Probe bei 1 GPa – MAX80 (Mueller et al.,
2003)
Ultrasonic data transfer function of a clinoenstatite sam-
ple at 1 GPa – MAX80 (Mueller et al., 2003)

Abb.15:Reproduktion eines monochromatischen Ultraschallsignals aus der
Daten-Transfer-Funktion durch Faltung in Abhängigkeit von der Auflösung
der DTF – 65.000 Datenpunkte sind für eine unverfälschte Reproduktion
nicht ausreichend (Mueller et al., 2006)
Reproduction of a monochromatic ultrasonic signal from the data transfer
function by convolution in dependence on DTF-resolution – 65,000 data
points are insufficient for a true reproduction (Mueller et al., 2006)
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Die abgespeicherten optischen Bilder werden zur Messung
der Probenlänge entlang einer vordefinierten Linie einer
Schwärzungsanalyse mittels digitaler Bildanalyse unterzo-
gen. Dazu wird das Farbbild zunächst in ein schwarz/weiß
Halbton-Bild umgerechnet. Weil sich die Röntgendichte der
meisten an die Probe grenzenden Bauteile wenig unter-
scheidet, werden 5 µm dicke Gold-Folien als Marker 
und zugleich Ultraschall-Ankopplungs-Medium benutzt.
Abbildung 17 zeigt das Abbild einer Klinoenstatit-Probe
zwischen der Al2O3-Laufstrecke (oben) und dem NaCl-
Reflektor (unten) und das Ergebnis der Bildanalyse. Der
dunkle Bereich innerhalb des NaCl dicht an der Grenzflä-
che zur Klinoenstatit-Probe ist das Thermoelement.

Unabhängig von der Längenmessung für die Ultraschall-
Interferometrie hat die Röntgen-Radiograpie entscheiden-
de Vorteile, z. B. bei der Messung der Probenverformung

in Deformations-Experimenten mit rön-
genstrahlen-transparenten Stempeln und
bei der In-Situ-Viskositätsmessung von
Schmelzen mit Hilfe der Kugel-Fall-
Methode.

Standardfreie Druckmessung mit
Ultraschall-Interferometrie

Die Zuverlässigkeit der Druck-Standards
ist eine Schlüsselfrage jeglicher Hoch-
druck-Forschung. Schon seit längerer
Zeit gibt es Anzeichen dafür und Diskus-
sionen darüber, dass alle Standards bei
höheren Drücken eine Unsicherheit von
10 bis 20 % haben könnten. Im Zuge der
sich ständig zu höheren Drücken verla-
gernden geowissenschaftlichen Frage-
stellungen ist das äußerst unbefriedigend.
Die unabhängige und simultane Messung
der dynamischen Kompressibilität mittels
Ultraschall-Interferometrie und der stati-
schen Kompressibilität mit Hilfe der
XRD-basierten druckinduzierten Volu-
menkompression an einer Probe eröffnet
die Möglichkeit der standardfreien Druck-
Kalibrierung und demzufolge der absolu-
ten Druckmessung, weil alle dazu benö-
tigten Parameter auf direktem Wege und
unabhängig voneinander bestimmt wer-
den, d. h. irgendwelche zusätzlichen
Daten, wie z. B. die Volumenabhängig-
keit des Grüneisen-Parameters u. a., sind
nicht erforderlich. NaCl wurde gleichzei-
tig als Druckstandard entsprechend der
Decker-Zustandsgleichung (Decker, 1971)
und als Probe für die Ultraschall-Interfe-
rometrie benutzt. Die nur am Synchrotron
mögliche Röntgen-Radiographie-Längen-
messung hatte dabei entscheidende Be-
deutung, weil Verformungsmodelle, wie
Cook’s Methode (Cook, 1957; Kung et
al., 2001a, b), untauglich sind, da die Pro-
bendeformation stark und vor allem nicht

hydrostatisch, d. h. ungleichmäßig in den Achsen des Rau-
mes, ist.

1 + αγT P dP
S = 1 + ∫ (3)

3h0 0 ⎧ 1 4 1 ⎫
⎜ – ⎜
⎩ t2

p
3 t2

s ⎭

S: lineare Kompression
α: linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient
γ: thermodynamischer Grüneisen-Parameter
T: absolute Temperatur
P: Druck
ρ0:Dichte bei Normaldruck
l0: Probenlänge bei Normaldruck
tp, ts: Ausbreitungsgeschwindigkeiten elastischer Kom-
pressions- und Scherwellen entlang der Probe

Abb.16:X-Radiographie für Multi-Anvil-Apparaturen (geändert nach Muel-
ler et al., 2005a)
X-radiography scheme for multi-anvil cells (modified from Mueller et al.,
2005a)

Abb. 17: Proben-Längen-Messung einer Klinoenstatit-Probe unter In-situ-
Bedingungen mittels X-Radiographie und Bildanalyse (Mueller et al., 2005c,
2006)
In-Situ sample length measurement of a clinoenstatite sample by X-radio-
graphy and image processing (Mueller et al., 2005c, 2006)
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Abbildung 18 zeigt die Werte der Ultraschall-Ausbrei-
tungs-Geschwindigkeiten der verschiedenen Hochdruck-
Experimente.

Daraus wird mit

KS = ρ (vp
2 – 4/3 vs

2) (4)

κ = 1/KS (5)

der adiabatische Kompressionsmodulus KS und die ent-
sprechende Kompressibilität κS berechnet. Abbildung 19
vergleicht die daraus mit verschiedenen Dichte-Fit-
Methoden errechnete dynamische Kompressibilität mit
der aus statischen Kompressionsexperimenten (Birch,
1986). Dabei zeigt sich bei etwa 1,2 GPa die erste Über-
schneidung als wahrscheinliches Ergebnis nicht-intrinsi-
scher Kompression (Schließung von Mikro-Rissen) bei
den statischen Kompressionsexperimenten. Danach lau-
fen die Kurven mit steigendem Druck weitgehend paral-
lel. Bei 5,3 GPa tritt die zweite und bedeutsamere Über-

schneidung ein, da die Kurven mit steigendem Druck eine
zunehmende Abweichung zeigen. Beim Maximaldruck
von 7,71 GPa unserer Experimente ist die statische Kom-
pressibilität 6,6 % höher als unser Messwert. Das bestä-

Abb. 18: Elastische Wellengeschwindigkeiten vp and vs von
polykristallinem NaCl unter Hochdruck. Die Versuche 2.2
und 3.10 benutzen einen 8-mm-Einbau für 6 mm Stempel-
Stirnfläche; Versuch 3.27 benutzt einen 5,5-mm-Einbau
für 3,5 mm Stempel-Stirnfläche (Mueller et al., 2003,
2005a)
Elastic wave velocities vp and vs of polycrystalline NaCl
at high pressure. Runs 2.2 and 3.10 use 8 mm set-ups for
6 mm anvil truncation; run 3.27 uses a 5.5 mm set-up for
3.5 mm anvil truncation. (Mueller et al., 2003, 2005a)

Abb. 19: Kompressibilität von NaCl, gemessen mittels
Ultraschall-Interferometrie und statischer Kompression:
Zur Berechnung der Kompressibilität aus den elastischen
Wellengeschwindigkeiten wird die Dichte als Funktion des
Druckes benötigt. Die In-Situ-Dichte wurde aus der Ana-
lyse der Probendeformation (Deformations-Fit) bestimmt,
unter Benutzung von veröffentlichten Zustandsgleichun-
gen (EoS Fit) und durch sukzessive Approximation. Die 
X-Achse bezieht sich auf den Druck-Standard nach Decker
(1971). (Mueller et al., 2003, 2005a)
Compressibility of NaCl measured by ultrasonic interfe-
rometry and static compression: The calculation of com-
pressibility from elastic wave velocities require the densi-
ty as a function of pressure. The In-situ density was deter-
mined by analyzing the sample deformation (deformation
fit), using published EoS (EoS fit) and successive appro-
ximation. The X-axis is related to the Decker (1971) pres-
sure scale. (Mueller et al., 2003, 2005a)

Abb. 20: Mittels Ultraschall-Interferometrie gemessener
Druck im Vergleich mit der Druckskale nach Decker
(1971) bezogen auf die Zustandsgleichung nach Birch
(1986). (Mueller et al., 2003, 2005a)
Pressure measured by ultrasonic interferometry vs.
Decker (1971) pressure scale related to the EoS by Birch
(1986). (Mueller et al., 2003, 2005a)
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tigt die weithin diskutierte Vermutung und deutet auf
beträchtliche Abweichungen bei höheren Drücken hin.
Abbildung 20 vergleicht die Drücke entsprechend Decker
(1971) mit unseren aus Ultraschallmessungen abgeleite-
ten Werten. Diese Daten wurden bis zur fünften Potenz
polynominell gefittet:

pus = 0,34611 + 0,6807 pDe + 0,01921 pDe
2

pus = + 0,00246 pDe
3 + 8,4777 . 10–4 pDe

4 (6)

pus = + 5,75971 . 10–5 pDe
5

wobei pus der aus unseren Ultraschall-Messungen abge-
leitete Druck und pDe der Druck entsprechend Decker
(1971) ist.

Quarz-Coesit-Phasenübergang – transiente Mes-
sungen

Die Hochdruckphase Coesit des SiO2 spielt eine bedeutsa-
me Rolle bei der Interpretation des Subduktionsprozesses
von Krustenmaterial. Coesit wurde von Chopin, 1984 und
Gillet et al., 1984 in Gesteinen des Dora Meira-Massivs in
den West-Alpen sowie von Schreyer, 1995 u. a. auch in ande-
ren vorher subduzierten kontinentalen Gesteinen gefunden.
Daher ist der Quarz-Coesit-Phasenübergang von grund-
sätzlicher Bedeutung für das Verständnis der Prozesse in
der subduzierenden Kruste. Hinzu kommt, dass die Natur

des Quarz-Coesit-Phasenübergangs kontrovers diskutiert
wird, weil Hochdruck-XRD-Untersuchungen auf eine
Zwischenphase während des Transformations-Prozesses
hindeuten (Zinn et al., 1997). Lathe et al. (2005) unter-
suchten mit der MAX80 den Einfluss geringer Mengen von
H2O auf die Reaktionskinetik. Das Ergebnis ist bedeutsam
in Hinblick auf die Ableitung der maximalen Versenkungs-
Tiefe von Gesteinen aus dem Auftreten von Coesit bzw. aus
den Spuren seiner Rückumwandlung zu Quarz.

Als Ausgangsmaterial für die Ultraschall-Hochdruck-
Experimente wurde natürlicher, gleichkörniger Quarzit
mit einem SiO2-Gehalt von mehr als 99 Gewichts-Prozent
(Schilling, 1999) benutzt. Auf einer Präzisions-Rund-
schleif-Maschine wurden daraus entsprechend den stan-
dardisierten Messaufbauten Probenzylinder von 2,4 mm
Durchmesser und 1,6 mm Länge bzw. 2 mm Durchmes-
ser und 1,2 mm Länge hergestellt. Zur optimalen Ultra-
schall-Ankopplung wurden die Stirnflächen poliert. Die
Experimente wurden entsprechend mit den Standard-Ein-
bauten für 6 mm und 4 mm Stempel-Stirnflächen-Kan-
tenlänge durchgeführt. Abbildung 21 zeigt die Ergebnisse
für die Wellengeschwindigkeiten.

Ein minimaler Druck von 4,5 GPa erwies sich als not-
wendig, um den Phasenübergang von Quarz nach Coesit
zu starten. Die mit Synchrotron-Strahlung aufgenomme-
nen XRD-Daten zeigten bei 800 °C einen vollständigen
Umsatz in weniger als 2 Minuten. Das war viel zu schnell
für die benutzte Minimum-Sweep-Technik. Deshalb wird
der Frequenz-Bereich minimiert und die Frequenz-Stu-
fung maximiert um die für den Sweep benötigte Zeit zu
verkürzen, weil die leistungsfähigere DTF-Technik zum
Zeitpunkt der Experimente noch nicht zur Verfügung
stand. Das bedeutet jedoch, dass die Genauigkeit zugun-
sten der Geschwindigkeit der Messung eingeschränkt
wird, weil die Periodizität und Mittelung des interfero-
metrischen Verfahrens eingeschränkt oder geopfert wird.
Die optimale Reaktions-Kinetik wurde bei einer Tempe-
ratur von 720 °C bis 750 °C gefunden. Bei niedrigeren
Temperaturen startete die Reaktion entweder überhaupt
nicht oder stoppte bei etwa 50 % Umsatz zu Coesit. Die
Druckmessung, durchgeführt unter Benutzung des NaCl-
Reflektor als XRD-Druck-Standard, offenbarte die Ursa-
che dafür. Die temperatur-induzierte Erweichung des Bor-
Epoxid-Harz-Würfels führt zu einem Stress-Abbau im
gesamten Reaktionsraum. Hinzu kommt die mit dem Pha-
senübergang verbundene Volumen-Kontraktion der Probe.
Beides führt zu einem dramatischen Druckabbau, der die
Reaktion stoppt. Die Veränderung der Materialeigen-
schaften des Bor-Epoxid-Harzes erwies sich als so nach-
haltig, dass selbst eine Erhöhung der Pressenkraft auf 
850 kN nicht ausreichte, um einen Druck von 4,5 GPa –
wie vor dem Phasenübergang – zu erreichen.

Um höhere Drücke nach dem Phasenübergang erreichen 
zu können, wurde ein Experiment mit 6 mm Bor-Epoxid-
Harz-Würfel für eine Stempel-Stirnflächen-Kantenlänge
von 4 mm und den kleineren Quarz-Proben durchgeführt.
Zusätzlich wurden künstliche Gasket-Leisten aus Kom-
posit-Material benutzt, sonst nur üblich bei zweistufigen

Abb. 21: vp und vp von Quarz und Coesit – 8 mm und 
6 mm Einbauten. (Mueller et al., 2006)
vp and vs for quartz and coesite – 8 mm and 6 mm cubes.
(Mueller et al., 2006)
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Multi-Anvil-Apparaturen, um der Bor-Epoxid-Harz-
Würfel-Deformation entgegenzuwirken (Mueller et al.,
2003, 2005a).

Abbildung 21 zeigt die vp- und vs-Daten auch dieser Ver-
suche. Nun konnten zwar mehr Datenpunkte für Coesit
gemessen werden, aber sogar mit dem kleineren Einbau und
der lateralen Unterstützung konnte kein Maximaldruck von
10 GPa erreicht werden, wie ohne Wärmebehandlung.

Abbildung 22 gestattet den Vergleich der transienten vp-
Daten mit den Ergebnissen der gleichzeitig durchgeführten
XRD-Messungen. Diese erste transiente Ultraschall-Inter-
ferometrie-Technik arbeitete mit einem Frequenz-Sweep
von etwas mehr als 2 MHz und einer Frequenz-Stufung von
300 kHz. Die dabei beobachtete Verschiebung eines Maxi-
mums der konstruktiven Interferenz entspricht einer Zunah-
me von vp von etwa 6,5 km/s auf ca. 7,5 km/s mit Hinwei-
sen auf einen temporären Zwischenzustand. Entsprechende
höherauflösende DTF-Experimente sind in Vorbereitung.

Nicht-quenchbarer Phasenübergang in Klinoen-
statit – Mehr-Phasen-Hochdruck-Experimente

Durch In-Situ-Experimente mit Synchrotron-Strahlung ist
es möglich, auch nicht-quenchbare Phasen zu untersu-

chen. Als erstes System untersuchten wir den Hochdruck-
Klinoenstatit (MgSiO3, HCEn)/Niederdruck-Klinoensta-
tit (LCEn) – Phasenübergang unter Hochdruck-Hochtem-
peratur-Bedingungen mit In-Situ-XRD. Pyroxene gehören
zu den häufigsten gesteinsbildenden Mineralen in Kruste
und oberem Mantel. Ausgehend von der Analyse natür-
licher ultramafischer Hochdruck-Gesteine (e. g., Bozhi-
lov et al., 1999) wurden Pyroxene als die zweitwichtigste
Phase im oberen Mantel eingeschätzt, mit Anteilen von
bis zu 25 Volumen-Prozent (Ringwood, 1975). Woodland
& Angel (1997) vermuteten den orthorhombisch-Hoch-
druck-Monoklin-Phasenübergang in Ca-armen Pyroxe-
nen als Ursache für die „seismische X-Diskontinuität“
(Revenaugh & Jordan, 1991). Das Wissen um die physi-
kalischen und chemischen Eigenschaften des Mantels ist
eine Vorbedingung für das Verständnis solcher für das 
System Erde wesentlicher Prozesse, wie Subduktion und
Schmelze. Man hatte zunächst einen Zusammenhang zwi-
schen der „X-Diskontinuität“ und der Hydratation des 
die subduzierende ozeanische Lithosphäre umgebenden
Mantels vermutet. Das steht jedoch dazu im Widerspruch,
dass man die Diskontinuität unterhalb der subduzierenden
Platte stets deutlicher fand als darüber, wo die Konzen-
tration von Wasser und anderen Volatilen durch aufwärts
gerichtete Wanderung viel höher ist. Dieser Widerspruch
wird durch die Hochdruck-Ergebnisse aufgelöst, weil der
orthorhombisch→hoch-P-monoklin-Phasenübergang in
Ca-armen Pyroxenen keinerlei Änderung des Chemismus
mehr erfordert (Woodland & Angel, 1997).

Enstatit, das reine Magnesiumsilikat-Endglied mit Pyroxen-
Stöchiometrie, MgSiO3, existiert mindestens in fünf Phasen
mit Pyroxen-Struktur. Protoenstatit (PEn, Raumgruppe
Pbcn) ist stabil bei Temperaturen oberhalb 1000 °C bei Nor-
maldruck. In Richtung zu niedrigen Temperaturen transfor-
miert PEn zu Orthoenstatit (OEn, Raumgruppe Pbca). Der
Übergang von OEn zu Hochdruck-Klinoenstatit (LCEn,
Raumgruppe P21/c) wurde zuerst von Turner et al. (1960)
publiziert bei 0,5 GPa and 500 °C. Pacalo & Gasparik 
(1990) bewiesen die Stabilität von Hochdruck-Klinoensta-
tit (HCEn, Raumgruppe C2/c) bei für den oberen Mantel
charakteristischen Bedingungen 8,0 GPa und 900 °C. Angel
et al. (1992) publizierten auf der Grundlage von Einkristall-
XRD die Klinoenstatit-Transformation von der P21/c- zur
C2/c-Struktur bei ca. 5,5 bis 8,0 GPa und Normaltempera-
tur. Sie bestimmten auch die Struktur von HCEn und schluss-
folgerten aus ihren Ergebnissen, dass der LCEn-HCEn-
Übergang nicht quenchbar sei, weil er bei Dekompression
bei Normaltemperatur in die P21/c-Struktur zurückfällt.
Abbildung 23 zeigt das MgSiO3-Phasendiagramm im
Druck-Temperatur-Bereich 5 bis 9 GPa und 20 °C bis 
1.200 °C. Unsere Experimente starteten mit reinem LCEn-
Pulver. Durch Druckerhöhung auf 6,5 GPa bei Normaltem-
peratur wurde reiner HCEn gebildet und der Phasenüber-
gang mittels In-Situ-XRD nachgewiesen. Die Überführung
zu LCEn wurde durch stufenweise Steigerung der Tempe-
ratur in Schritten von 50 K durchgeführt und ebenfalls mit
Synchrotron-Strahlung detektiert (Abb. 24). Abbildung 25
gibt einen Überblick unserer Experimente und vergleicht
unsere Phasengrenze mit den Daten von Angel & Hugh-
Jones (1994). Unsere Ergebnisse repräsentieren die Mini-

Abb. 22: Transiente Messungen am Quarz-Coesit-Pha-
senübergang – XRD und vp Laufzeit. (Mueller et al.,
2006)
Transient measurements at the quartz-to-coesite transition
– XRD and vp travel time. (Mueller et al., 2006)
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mum-Druck-Bedingungen der HCEn-LCEn-Phasengren-
ze, beschrieben durch P (GPa) = 0,0021 (GPa/°C) T (°C) +
6,048 (GPa).

Die Regressionsanalyse (Belsley et al., 1980; Holland &
Redfern, 1997) wurde zur Strukturverfeinerung der ener-
giedispersiven XRD benutzt. Diese Methode basiert auf
der Minimierung der Differenzen zwischen den gemesse-
nen dhkl und ihren berechneten Werten und wurde durch-
geführt unter Nutzung des Programms UnitCell vom
Department of Earth Sciences der Cambridge University.

Abbildung 26 vergleicht unsere Elementarzell-Parameter
mit Literaturdaten. Unsere Daten stimmen mit den Ergeb-
nissen von Shinmei et al. (1999) aus einer ähnlichen Multi-
Anvil-Anlage bei deutlich kleinerer Standardabweichung
unserer Daten sehr gut überein und bei Drücken unterhalb
7 GPa sogar mit denen von Angel & Hugh-Jones (1994)
aus einer DAC bei Benutzung von synthetischen CEn-Ein-
kristallen.

Zur Durchführung von Ultraschall-Messungen wurde bei
Normaldruck synthetisiertes LCEn-Pulver in der MAX80
heiss-isostatisch gepresst (HIP) (Liebermann et al., 1975)
bei 0,4 GPa und 1.400 °C für 2 Stunden um Proben mit
weniger als 0,8 % Porosität zu erhalten. Ohne diese Maß-
nahme würde der hochfrequente Ultraschall gestreut und
Geschwindigkeits-Messungen wären unmöglich. Die elas-
tischen Wellengeschwindigkeiten, vp und vs, der CEn-
Probe wurden unter In-Situ-Bedingungen sowohl mit der
Sweep- als auch mit der DTF-Technik gemessen (Muel-
ler et al., 2005b).

Entsprechend der üblichen Methode zur Durchführung
petrologischer Hochdruck-Experimente wurden die ersten
Ultraschall-Experimente ebenfalls prograd durchgeführt,
d. h. Druck und Temperatur nehmen während des Experi-

ments zu. Kung et al., 2004 beschrieb und
begründete die entgegengesetzte Strate-
gie, weil anderenfalls bei weitgehend
porenfreien Proben, wie sie bei Ultra-
schall-Messungen benutzt werden, die
Gefahr bestünde, das die gemessenen
Phasengrenzen durch unrelaxierten
Stress innerhalb der Proben scheinbar
verschoben werden würden. Deshalb
führten wir auch ein Experiment dieser
Art aus. Abbildung 27 illustriert die p-T-
Pfade unserer Experimente im Phasendia-

Abb. 23: p-T-Diagramm für MgSiO3 – Zusammenfassung
der experimentellen Daten von Angel et al. (1992), Angel
and Hugh-Jones (1994), Kanzaki (1991), Pacalo and Gas-
parik (1990), Ulmer and Stalder (2001), und Mueller et
al. (2002d). (Mueller et al., 2002d)
p-T-diagram for MgSiO3 showing summary of experimen-
tal data by Angel et al. (1992), Angel and Hugh-Jones
(1994), Kanzaki (1991), Pacalo and Gasparik (1990),
Ulmer and Stalder (2001), and Mueller et al. (2002d).
(Mueller et al., 2002d)

Abb.24:XRD-Daten für HCEn und LCEn
bei 6,6 GPa und 250 °C/300 °C. Wegen
ihrer sehr geringen Energie-Verschie-
bung haben die stärkeren Peaks nur eine
begrenzte Bedeutung für den Phasen-
nachweis. Mehrere kleinere Peaks gestat-
ten die Phasen-Identifikation. (Mueller et
al., 2002d)
XRD-data for HCEn and LCEn at 6.6 GPa
and 250 °C/ 300 °C. The stronger peaks
have a limited significance for phase
detection because the energy shift is very
small. Using several smaller peaks ena-
ble the phase identification. (Mueller et
al., 2002d)
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gramm MgSiO3 (Angel & Hugh-Jones, 1994; Mueller et
al., 2005b).

Abbildung 28 zeigt die Messergebnisse für die Ultra-
schall-Wellengeschwindigkeiten aus zwei Versuchen.
Nach dem prograden Passieren der Phasengrenze bei 
6,4 GPa wurde die Temperatur weiterhin bis 700 °C erhöht,
um das entgegengesetzte Passieren der Phasengrenze zu
HCEn beim anschließenden Druckanstieg auf 7,5 GPa
auszuschließen. Run 3/52 erfasst die Druck-Abhängigkeit
der Geschwindigkeit in LCEn bei konstanter Temperatur
von 700 °C zu 0,8 km/(s GPa) für vp und 0,7 km/(s GPa)
für vs. Die Messungen wurden mit der Sweep-Technik auf
beiden Druck-Niveaus ausgeführt. Die DTF-Technik

wurde zum Vergleich ebenfalls an diesen Punkten benutzt
und zusätzlich dazwischen. Die Daten belegen die gute
Übereinstimmung der Messergebnisse beider Methoden
(Mueller et al, 2005b).

Versuch 3/112 ist eine multiphasiges retrogrades Experi-
ment im HCEn-Stabilitätsfeld. Nach Erhöhung des Dru-
ckes bis 7,2 GPa wird die Temperatur sehr langsam mit 
1 K pro Minute gesteigert bis 875 °C. Als Ergebnis der
thermischen Ausdehnung steigt der Druck dabei auf 
11,3 GPa. Danach wird die Temperatur genau so langsam
wieder verringert. Die Ultraschall-Messungen werden
wegen der bei vorher höheren Temperatur erfolgten Stress-
Relaxation nur während dieses zweiten Versuchs-Seg-

Abb. 25: Schema der Experimente zur
Bestimmung der HCEn-LCEn Phasen-
grenze. Die Volllinie entspricht den von
Angel und Hugh-Jones (1994) veröffent-
lichten Daten. Die punktierte Linie reprä-
sentiert unsere Ergebnisse der Maximum-
Temperatur-Bedingungen der HCEn-
LCEn Phasengrenze. (Mueller et al.,
2002d, 2005b)
Scheme of experimental runs to determi-
ne the HCEn-LCEn phase boundary. The
dotted line represents the data published
by Angel and Hugh-Jones (1994). The
solid line represents our results of the
maximum temperature conditions of the
HCEn-LCEn phase boundary. (Mueller
et al., 2002d, 2005b)

Abb. 26: Veränderung der HCEn Ele-
mentar-Zell-Parameter mit dem Druck
bei Normaltemperatur und bei hohen
Temperaturen dicht an der HCEn-LCEn-
Phasengrenze. Schema der Experimente
zur Bestimmung der HCEn-LCEn-Pha-
sengrenze. Die Ergebnisse dieser Arbeit
( ■) werden verglichen mit denen von
Shinmei et al. (1999) ( ■) und Angel und
Hugh-Jones (1994) ( ▲) veröffentlichten
Daten. Die eingezeichneten Geraden
repräsentieren die Ergebnisse der linea-
ren Regression nach der Methode der
kleinsten Quadrate für unsere Daten und
die der Vergleichsautoren. (Mueller et al.
(2005b)
Variation of HCEn unit cell parameters
with pressure at RT and at elevated tem-
peratures close to the HCEn-LCEn
phase boundary. The results of this study
( ■) are compared with the data published
by Shinmei et al. (1999) ( ■) and Angel
and Hugh-Jones (1994) ( ▲) The lines
represent the least square linear best fit
for the data sets of this study and of 
the comparative authors. (Mueller et al.
(2005b)
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ments ausgeführt. Die Ergebnisse für vp und vs zeigen die
kombinierte p-T-Abhängigkeit entlang des in Abb. 27
gezeigten Versuchspfades. Nach Erreichen der Normal-
temperatur wird der Druck auf 6,1 GPa verringert. Wäh-
rend dieses Versuchssegments wurden vp und vs für eine
stress-relaxierte Probe in Abhängigkeit vom Druck bei
Normaltemperatur gemessen. Die Werte der Druckab-
hängigkeit für HCEn bei Normaltemperatur wurden
bestimmt mit 0,089 km/(s GPa) für vp und mit 0,02 km/
(s GPa) für vs. Die Ergebnisse stimmen mit den Daten von
Kung et al. (2004) überein. Nach diesem Segment wurde
ein erneuter Temperatur-Zyklus mit 2 K pro Minute gestar-
tet. Die etwas höhere Temperatur-Steigerungs-Rate ist für
alle späteren Versuchszyklen akzeptabel, weil die Probe
nach Durchlaufen des ersten Versuchszyklus bereits
stress-relaxiert ist. Der langsame Druckabfall verursacht
keinen bedeutsamen neuen Stress in der Probe. Run 3/112
wurde bei 320 °C unplanmäßig durch blow out (Austritt
des Druckübertragungsmittels) beendet. Weitere derarti-
ge Experimente sind in der Vorbereitung. Abbildung 29

zeigt die druckinduzierte Probenverkür-
zung einer Klinoenstatit-Probe mit X-
Radiographie erfasst.

Der LCEn-HCEn-Phasenübergang ist
eine bedeutsame Reaktion für tiefe
Bereiche kalter, da schnell subduzierter
Platten, wo der Temperaturanstieg ver-
zögert ist. Unsere vorläufigen Ergeb-
nisse deuten auf einen Geschwindig-
keits-Abfall von weniger als 0,5 % in
einem kalten, pyrolitischen Mantel.
Während des Phasenüberganges kann es
zu einer Veränderung des rheologischen
Verhaltens durch Deformations-Plasti-
zität (e. g. Poirier, 1982; Schmidt et al.,
2002) kommen. Daher sollte die redu-
zierte Scherfestigkeit beim CEn-Phasen-
übergang zu deutlich reduzierter Visko-
sität CEn-haltiger Gesteine führen und
damit die Rheologie des lithosphärischen
Mantels von abtauchenden Platten beein-
flussen.

Rückschau und Ausblick

Der Aufbau der GFZ-Hochdruck-Mine-
ralphysik mit in Europa einzigartigen
experimentellen Möglichkeiten ist ohne
engste nationale und internationale
Kooperation undenkbar. Die Helmholtz-
Gemeinschaft garantiert engste Zusam-
menarbeit zwischen DESY und GFZ
Potsdam sowie mit dem Partner-Institut
GKSS in der HARWI-Halle. Auf inter-
nationaler Ebene hat COMPRES (Con-
sortium for Materials Properties Rese-
arch in Earth Sciences) die ausschlag-
gebende Bedeutung für unmittelbaren
und unverzüglichen Informations-Aus-
tausch, wissenschaftliche Schwerpunkt-

Abb. 27: p-T-Pfad für Ultraschall-Messungen mit Kli-
noenstatit (MgSiO3 – Hochdruck HCEn) – Niederdruck-
Klinoenstatit (LCEn). (Mueller et al. (2006)
p-T-paths for ultrasonic measurements with clinoenstati-
te (MgSiO3 – high-pressure HCEn) – low-pressure cli-
noenstatite (LCEn). (Mueller et al. (2006)

Abb. 28: Kompressions- und Scherwellen-Geschwindigkeiten vs and vs in
Klinoenstatit bei verschiedenen p- und T-Bedingungen. (Mueller et al.
(2006)
Compressional and shear wave velocities, vp and vs, in clinoenstatite at
various p- and T-conditions (HIP samples). (Mueller et al. (2006)

Abb. 29: Druck-bedingte Verkürzung einer Klinoenstatit-Probe – aufge-
zeichnet mittels X-Radiographie unter In-Situ-Bedingungen. (Mueller et al.,
2005c, 2006)
Pressure-induced length decrease of a clinoenstatite sample – monitored by
X-radiography under In-Situ conditions. (Mueller et al., 2005c, 2006)
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Definition, Unterstützung neuer Technologien sowie
effektiven Zugang zu den Strahlungs-Quellen. Die unei-
gennützige und freimütige Hilfe der Hochdruck-Mine-
ralphysik-Teams von SUNY, APS und SPring-8 verhalf
uns zu einem Schnellstart ohne Irr- und Umwege.

Die Hochdruck-Mineralphysik an intensiven Strah-
lungsquellen steht vor einer bedeutenden neuen Etappe
ihrer Entwicklung. Es zeichnen sich völlig neue, weit
leistungsfähigere Druckerzeugungs-Anlagen, Strah-
lungsquellen mit um Größenordnungen höherer Brillanz 
(Abb. 30) und damit in Zusammenhang stehende neuar-
tige Messmethoden ab. Um nur einige zu nennen: es wird
mehrstufige großvolumige Druckerzeugungs-Anlagen
unter Nutzung binderfreien polykristallinen Diamants
oder großer Einkristalle, abgeschieden aus der Gaspha-
se sowie verstärkte Nutzung optimierter Komposit-
Werkstoffe geben; die Konstruktion wird zunehmend
rechnergestützt optimiert; Hochbrillanz-Synchrotrons

erlauben das mühelose Durchdringen
von Probenkapseln und damit Experi-
mente mit volatilen Phasen sowie insbe-
sondere punktuelles Messen der elasti-
schen Wellengeschwindigkeiten mit
Hilfe inelastischer Röntgen-Kernstreu-
ung. Neuartige Druckerzeugungs-Anla-
gen und leistungsfähige Spallations-
Quellen werden die Möglichkeiten der
Hochdruck-Mineralphysik an Neutro-
nen-Quellen qualitativ und quantitativ
potenzieren und damit völlig neue Ein-
blicke in die Verteilung von Wasser und
anderen Volatilen sowie in die Textur-
Entwicklung unter extremen Hoch-
druck-Hochtemperatur-Bedingungen
ermöglichen. Die synchrone Anwen-
dung von ultrakurzen Laser-Impulsen
und ultrakurzen hochintensiven Rönt-
gen-Impulsen aus neuen Linearbe-
schleunigern wird die dynamische Hoch-
druck-Erzeugung revolutionieren und
extreme Strahlendosen ohne Proben-
Desintegration oder Degradation erlau-
ben. Mit PETRA III entsteht am DESY
z. Zt. das weltweit brillanteste Synchro-
tron, mit dem Freie-Elektronen-Rönt-
gen-Laser XFEL die weltweit leistungs-
fähigste Impuls-Röntgen-Quelle auf der
Basis eines supraleitenden Linearbe-
schleunigers. Die Zusammenarbeit im
Rahmen der Helmholtz-Gemeinschaft
erlaubt es uns, diese Entwicklungen für
spannende zukunftsorientierte Geoma-
terial-Forschung zu nutzen.
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